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Procede et installation pour la fabrication de zeolites, zeolites A obtenues par ce proc£de et compositions de nettoyage 
ou de blanchiment comprenant ces zeolites A. 

© On melange une solution d'atuminate et une solution de 
silicate, de telle maniere qu'une des solutions est mise a 
circuler dans un circuit ferme 0. 2) et I'autre solution (5) est 
introduite progressivement dans une zone (4} du circuit, ou 
la premiere solution est antmee d'une grande Vitesse, de 
maniere a cristaliiser de I'aluminosilicate, sans former de gel. 
L'invention s'applique a la production de zeolites A utilisa- 
bles comme matiere echangeuse de cations dans des 
poudres a lessiver. 
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Procede et Inst allation pour la fabrication de zeolites 
zeolites A obtenues par ce proc€d§ et compositions de 
nettoyage ou de blanchiment comprenant ces zeolites A 

Cas S. 84/22 

SOLVAY & Cie (SocietS Anonyme) 

i ' 

li* invention concerne un procede pour la fabrication de zeolites, 
dans lequel on melange un aluminate avec un silicate en milieu 
aqueux. 

Les zeolites sont des aluminosilicates cristallins bien connus 
pour leurs proprietes catalytiques et leurs proprietes d'echange 
d'ions (Informations Chimie, N° 76, octobre 1969, edition et documen- 
tation industrielle EDI , "Proprietes catalytiques des zeolites", 
pages 18 a 87). Elles ont ete proposees pour 1 1 adoucissement des 
eaux et elles trouvent une application interessante en tant 
qu f additifs dans des compositions de lavage ou de blanchiment de 
textiles, telles que des poudres a lessiver (brevet BE-A 813581 
Henkel & Cie, GmbH). 

Dans les procedes connus de fabrication de zeolites cristallines, 
notamment les zeolites A, on melange habituellement un aluminate et 
15 un silicate en milieu aqueux (par exemple une solution aqueuse 

d' aluminate de sodium et une solution aqueuse de silicate de sodium), 
on soumet le melange reactionnel a un brassage et on recueille la 
zeolite qui precipite. Dans ces procedes connus, la cristallisation 
de la zeolite est general ement precedee d f une etape transitoire au 
cours de laquelle il se forme un compose amorphe a l'etat d f un gel 
(brevet DE 2640541 C2, colonne 2, lignes 57 a 65; brevet 
DE 2719425 C2, colonne 1, lignes 29 a 34). Les zeolites obtenues 
par ces procedes connus presentent generalement une granulometrie 
fine, qui les destine a etre utilisees comme additifs adoucissants 
25 et comme builders dans des compositions pour le lavage ou le 

blanchiment de textiles. Elles presentent toutefois le desavantage 
de contenir generalement une fraction non negligeable d'un compose 
amorphe et inerte, provenant de 1' etape de formation du gel et ne 
presentant pas les proprietes des agents adoucissants et des 
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builders • On a en outre observe que, lorsque des textiles sont 
traites dans des bains con tenant ces zeolites, des particules de 
zeolites sont immanquablement retetiues emprisonnees dans les 
mailles ou entre les fibres des textiles, en depit de rin^ages et 
d'essorages repetes. La retention de particules de zeolites dans 
les textiles est un desavantage, car elles nuisent & 1 'aspect 
esthetique et & la souplesse des textiles et, dans le cas de 
vetements, risquent d'engendrer des allergies epidermiques. 

On a aussi propose un procede pour la formation de zeolites 
cristallines A, dans lequel on fait reagir une solution aqueuse 
d 1 alumina te de sodium avec une solution aqueuse de silicate de 
sodium et on regie les conditions operatoires de maniere que 
I'aluminosilicate de sodium qui se forme, precipite directement a 
I'etat cristallin (brevet AT 322511). Selon ce procede connu, on 
prechauffe les solutions d'aluminate et de silicate de sodium 
approximativement S la meme temperature, comprise entre 50 et 
100°C, on melange ensuite les solutions en les soumettant 3 une 
agitation interne et on controle l'aluminosilicate de sodium qui 
precipite, de telle maniere que des qu'on per^oit la formation d f un 
gel, on augmente la temperature ou la duree de la precipitation et, 
des qu'on per9oit la formation de la sodalite, on diminue la 
temperature ou la duree de la precipitation* Ce procede connu 
presente 1* inconvenient d'imposer une surveillance permanente du 
processus de la precipitation, de maniere a reagir dans le sens 
voulu avec une grande precision, des que l'on per^oit la formation 
d'un gel. II requiert de ce fait un personnel averti et, par voie 
de consequence, couteux. II ne permet pas, malgre tout, d'eviter la 
presence d' alumino silicate amorphe ou de sodalite parmi la zeolite 
A. 

L f invention tend a remedier aux desavantages et inconvenients 
precites des procedes connus, en fournissant un procede nouveau qui 
permet d'obtenir, de maniere aisee et economique, des zeolites 
cristallines A de grande efficacite et pour lesquelles le degre de 
retention dans les textile est reduit. 

En consequence, l 1 invention concerne un procede de fabrication 
de zeolites, par melange d'une solution aqueuse d'aluminate avec 
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une solution aqueuse de silicate; selon l f invention, on soumet une 
des deux solutions a une circulation continue en circuit ferme et 
on introduit l 1 autre solution progressivement dans une zone du 
circuit ou la solution qui y est en circulation continue, est animee 
5 d'une grande vitesse, de maniere a y provoquer une cristallisation 
instantanee d* aluminosilicate sans formation transitoire d f un 
gel, 

Dans le procede selon l 1 invention, on entend designer par 
zeolites, des composes cristallins hydrates de formule generale 

10 W 2/n^ A W (SW 2V <H 2 0) « 
dans laquelle : 

M designe un cation de valence n, 

x, y et z designent des nombres entiers ou f ractionnaires. 

L' alumina te et le silicate sont respectivement un aluminate du 

15 cation M et un silicate du cation M. lis peuvent etre mis en 

oeuvre a l'etat solide ou a l'etat liquide; on prefere les mettre 
en oeuvre a l'etat de solutions aqueuses, 

Dans le procede selon l f invention, on peut en principe utiliser 
toutes solutions aqueuses d' aluminate et de silicate, en quantites 

20 reglees pour obtenir un alumino silicate ayant la composition enoncee 
ci-dessus. Des solutions d* aluminate convenant bien sont celles 
ayant un rapport molaire M 2 / n 0:A1 2 ° 3 com P ris entre 1,5 et 5; dans 
le cas ou le procede selon 1' invention est applique a la fabrication 
d'aluminosilicate de metal alcalin, on utilise avantageusement une 

25 solution aqueuse d f aluminate de metal alcalin dans laquelle le 

rapport M 2 /n 0:A1 2°3 GSt su P^ rieur a 2, de preference compris entre 
3,5 et 4,5, et qui contient au moins 50 X en poids d'eau, de 
preference au moins 70 %. 

Des exemples de solutions aqueuses de silicate utilisables 

30 dans le procede selon l 1 invention sont celles ayant un rapport 

molaire si0 2 :M 2 / n 0 compris entre 1 et 5. Dans le cas ou le procede 
est applique a la fabrication d'aluminate de metal alcalin, on 
utilise avantageusement une solution aqueuse de silicate de metal 
alcalin ayant un rapport molaire Si0 2 :M 2 / n ° compris entre 1,5 et 3, 

35 de preference entre 1,8 et 2,5, et contenant au moins 30 % en poids 
d*eau, de preference au moins 50 %« 
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Dans l f execution du procede selon 1* invention, le melange de 
la solution aqueuse d 1 alumlnate avec la solution aqueuse de silicate 
est realise de maniere & eviter que la cristallisation de l'alumlno- 
silicate soit precedee d f une etape transitoire au cours de laquelle 
5 II se forme un gel. A cet effet, selon 1* invention, on soumet une 
des solutions, isolement, 3 une circulation continue en circuit 
ferme, celui-ci etant con^u pour presenter une zone dans laquelle 
ladite solution est animee d'une grande vitesse; on introduit 
1' autre solution progress ivement dans la zone susdite et on regie 

10 son debit d f introduction de maniere que, lorsque les deux solutions 
entrent en contact I'une avec 1* autre, de I'aluminosilicate de 
metal alcalin cristallise instantanement, sans qu'il y ait une 
formation transitoire d'un gel amorphe. Le choix de la solution 
que I'on soumet a la circulation en circuit ferme n*est pas, a 

15 priori, critique. Compte tenu des volumes respect if s et des 

viscosites. respectives des solutions, on prefere generalement que 
ce soit la solution d f aluminate qui soit soumise a la circulation 
en circuit ferme. 

Des parametres importants pour 1' execution du procede sont, 

20 d'une part, la vitesse de passage, dans la zone precitee, de la 

solution qui est en circulation dans le circuit ferme et, d 1 autre 
part, le debit d f Introduction de 1 'autre solution dans ladite zone. 
En regie generale, pour eviter la formation du gel, II est 
souhaitable de regler les debits des solutions de telle maniere 

25 que, dans la zone precitee du circuit ferme, la solution qui s'y 
trouve en circulation continue alt une vitesse au moins egale a 
0,25 m/s et un debit ponderal au moins egal a cinq fois le debit 
d 1 introduction de l f autre solution. Des debits qui conviennent 
specialement bien sont ceux pour lesquels, dans la zone susdite du 

30 circuit ferme, la solution qui est en circulation continue dans le 
circuit ferme ait une vitesse comprise entre 0,35 et 2,5 m/s et un 
debit compris entre 8 et 12 fois le debit d 1 introduction de l f autre 
solution. 

La temperature de la solution qui est en circulation continue 
35 dans le circuit ferme est de preference maintenue super ieure S 



BNSDOCID: <EP 0184244Al_l_> 



01 84244 

- 5 - 

50°C t par exemple entre 50 et 100°C, les temperatures comprises 
entre 65 et 80° etant specialement avantageuses . 

La temperature de l f autre solution n f est pas critique et peut 
etre inferieure, egale ou superieure a celle de la solution qui est 
5 en circulation dans le circuit ferme. En pratique, on obtient 
touiefois, en general, une meilleure cristallisation lorsque la 
temperature de la solution qui est en circulation dans le circuit 
ferme est superieure a celle de l f autre solution; pour cette 
derniere solution, des temperatures comprises entre 15 et 25°C sont 

10 preferees. 

A l 1 issue du procede selon l 1 invention, on recueille les 
cristaux de zeolite du milieu reactionnel. II est souhaitable, 
selon une forme de realisation avantageuse du procede, de soumettre 
au prealable le milieu reactionnel contenant les cristaux, a un 

15 traitement de murissage a une temperature au moins egale et de 

preference superieure a 70 °C. Le traitement de murissage a pour 
fonction de provoquer une recristallisation de 1 * alumino silicate, 
pour fournir une zeolite ayant des proprietes ameliorees. La duree 
du murissage doit etre suffisante pour assurer cette recristallisa- 

20 tion; elle depend de la temperature et doit etre determinee dans 
chaque cas particulier. 

La zeolite recueillie a l f issue du procede selon 1' invention 
est hydra tee. Elle peut etre utilisee telle quelle ou soumise a un 
traitement de deshydratation partielle ou totale. 

25 L f invention concerne aussi une installation pour la mise en 

oeuvre du procede selon l f invention, comprenant une chambre de 
melange de solutions, un etranglement, un organe capable de provoquer 
une circulation continue d'une solution aqueuse en circuit ferme 
dans la chambre et a travers 1* etranglement et un organe d' admission 

30 d f une solution aqueuse dans 1 ' etranglement . 

Dans l 1 installation selon l f invention, 1 1 etranglement peut 
etre localise a I'interieur de la chambre ou a l f exterieur de 
celle-ci. II peut, par exemple, etre constitue d'un tuyau dispose 
a I'exterieur de la chambre et branche sur celle-ci, a ses deux 

35 extremites; en variante, il peut etre une tuyere, un diaphragme 
calibre ou un sas loge a I'interieur de la chambre. 
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L 1 installation doit comprendre un organe capable de realiser 
une circulation continue d'une solution aqueuse en circuit ferae 
dans la chambre et a travers l 1 etranglement . Cet organe doit etre 
congu de maniere que la circulation de la solution a travers 
1' etranglement se fasse a vitesse reglee, predetermined. II peut, 
par exemple, consister en une potcpe centrifuge ou en un dispositif 
d' injection d'un gaz inerte dans 1' etranglement pour engendrer un 
gazo siphon. 

L 1 organe d f admission d f une solution aqueuse dans l f etranglement 
a pour fonction d' assurer une introduction reglee selon un debit 
predetermine, de la solution dans la chambre, au niveau de 
l f etranglement. II peut, par exemple, comprendre une enceinte pour 
la solution, reliee, via une pompe, S un gicleur debouchant dans 
1' etranglement. 

Dans une realisation particuliere de l f installation, 
1' etranglement peut comprendre un melangeur statique tel que ceux 
commercialises par la firme SULZER sous les denominations "type 
SMV", "type SMX" et "type SMXL". 

Les zeolites obtenues par le procede selon 1' invention sont 
des zeolites cristallines du type A. 

L ! invention concerne des lors aussi des zeolites A obtenues 
par le procede selon l 1 invention, de formule generale 

dans laquelle : 

M designe un cation de valence n, 

x, y et z designent des nombres entiers ou f ractionnaires. 

L 1 invention s' applique tout specialement aux zeolites telles 
que definies ci-dessus, dans lesquelles le cation M est un cation 
exchangeable avec le calcium ou le magnesium dans un processus 
d'echange d'ions en milieu aqueux. Dans cette forme de realisation 
de 1* invention, le cation M peut etre selectionne parmi les cations 
inorganiques tels que, par exemple, les metaux alcalins auxquels on 
associe l f ammonium, et les cations des bases organiques hydrosolubles 
telles que, par exemple, les amines hydrosolubles. Des zeolites 
specialement avantageuses sont celles ayant la formule generale 
precitee, dans laquelle : 
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M designe un ion de metal alcalin, de pr€f€rence le sodium ou 

le potassium, 
x est compris entre 0,7 et l f 2 t 
y est compris entre 1,3 et 2,3, 
z est compris entre 0 et 6. 

Les zeolites selon 1 1 invention, de formule generale 
0,9-1, lNa 2 0 . Al . 1 , 9-2 , lSi0 2 . 4-5H 2 0 
sont preferees. 

Les zeolites selon 1* invention presentent une grande efficacite 
en tant qu'agents pour 1 'adoucissement de l'eau et elles sont 
specialement bien adaptees a une utilisation comme builders dans des 
compositions detergentes. 

Lorsqu' elles sont utilisees dans des bains pour le traitement 
de tissus ou autres textiles, les zeolites selon 1* invention 
presentent, vis-a-vis de celles obtenues par les procedes anterieurs 
a l'invention, le grand avantage d'etre moins sujettes a la retention 
dans les mailles ou entre les fibres des textiles. Les zeolites 
selon l'invention trouvent de ce fait une application specialement 
avantageuse en tant qu'additifs pour des bains de lavage ou de 
blanchiment de textiles. 

L' invention concerne des lors egalement des compositions pour 
le nettoyage ou le blanchiment de textiles, comprenant des zeolites 
A conformes a l f invention. 

Les compositions selon I 1 invention peuvent se presenter a 
l'etat de suspensions liquides, ou a I'etat de poudre solides. 
Elles peuvent contenir tous composants habituellement presents dans 
les compositions de lavage ou de blanchiment des textiles. 

Des particularites et details de 1' invention vont ressortir de 
la description suivante du dessin annexe, qui represente schematique- 
ment une forme de realisation particuliere de 1 1 installation selon 
1 ' invention* 

L 1 installation representee a la figure unique du dessin annexe 
comprend une chambre de melange 1 et un tuyau 2 dont une extremite 
debouche dans le fond de la chambre et l 1 autre dans la partie 
superieure de celle-ci. Une pompe 3 est montee sur le tuyau 2; 
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elle a pour fonction d 1 assurer une circulation continue, a debit 
regie, d f un liquide de la chambre 1 a travers le tuyau 2. Le 
tuyau 2 comporte une zone 4 de section calibree dans lequel debouche 
un gicleur dispose a 1 1 extremite d f un conduit 5 en communication, 
via une pompe 6, avec une enceinte 7 destinee 3 contenir un liquide. 

Avant de demarrer 1' installation pour mettre en oeuvre le 
procede selon l 1 invention, on introduit un volume defini d'une 
solution aqueuse d'aluminate de sodium dans la chambre 1 et une 
solution aqueuse de silicate de sodium dans 1' enceinte 7. Les 
compositions respectives des deux solutions et leurs volumes 
respectifs sont choisis de maniere qu f un melange des deux solutions 
conduise 3 la formation d ' aluminosilicate de sodium hydrate ayant 
la composition de la zeolite selon l f invention, 

Apres avoir introduit les deux solutions dans 1 'installation, 
on demarre la pompe 3 de maniere a* soumettre la solution d f alumina te 
de sodium a une circulation continue en circuit ferme depuis la 
chambre 1, a travers le tuyau 2. On demarre ensuite la pompe 6, de 
maniere a injecter progress ivement la solution de silicate de 
sodium dans la zone 4 du tuyau 2. Le debit de la pompe 3 est, par 
exemple, choisi de maniere que la vltesse de passage de la solution 
d' alumina te dans la zone 4 so it comprise entre 0,50 et 1,0 m/s et 
le debit de la pompe 6 est, par exemple, choisi de maniere a etre 
ap p r ox imat ivement egal au dixieme du debit de la pompe 3* La 
zone 4 du tuyau 2 est ainsi le siege d'une cristallisation d'alumino- 
silicate de sodium. Pendant le f onctionnement de 1 T installation, 
on maintient la temperature dans la chambre 1 entre 70 et 80 °C, la 
solution de silicate de sodium dans 1' enceinte 7 etant a temperature 
ambiante . 

Lorsque la total ite de la solution de silicate de sodium de 
l 1 enceinte 7 a ete transferee dans la chambre 1, on arrete la 
pompe 6 et on continue a faire circuler le melange reactionnel de 
la chambre 1 a travers le tuyau 2, via la pompe 3, pour provoquer 
un murissage de la zeolite. Pendant cette operation de murissage, 
on maintient la temperature dans la chambre 1 aux environs de 70°C. 
A l f issue du traitement de murissage, on arrete la pompe 3, on 
recueille la suspension aqueuse contenue dans la chambre 1 via une 
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vanne de soutirage 8, et on la soumet a une sedimentation et une 
filtration pour recueillir la zeolite A qui a cristallise. 

L'exemple dont la description va suivre a trait a un essai de 
fabrication de zeolite A, par melange de solutions aqueuses de 
5 silicate et d'aluminate de sodium. Dans cet essai, les solutions 
mises en oeuvre avaient les compositions 6uivantes : 
solution d'aluminate de sodium : 

NaA10 2 : 89 g/kg 

NaOH total : 186 g/kg 

10 H 2 0 : 800 g/kg 

rapport molaire Na 2° :Al 2°3 " 
solution de silicate de sodium : 

Si° 2 : 264 g/kg 

Na 2 0 : 136 g /kg 

15 H 2 0 : 600 g/kg 

rapport molaire SiO^Na^ = 2,0 
Les quantites mises en oeuvre ont ete de 60 kg (ou 48 1) pour 
la solution d'aluminate de sodium et de 14,8 kg (ou 10 1) pour la 
solution de silicate de sodium. 
20 0n a ml -s en oeuvre une installation du type de celle schematisee 

au dessin et decrite plus haut. 

A cet effet, les 60 kg de solution d'aluminate de sodium ont 
ete introduits dans la chambre 1 et on a soumis la solution a une 
circulation continue permanente a travers le tuyau 2, a un debit de 
25 575 1/h. Compte tenu des dimensions du tuyau 2, il en est resulte 
une Vitesse lineaire de 0,64 m/s dans la zone 4 du tuyau. La 
temperature dans la chambre 1 a ete maintenue en permanence a 
environ 80°C. 

La solution de silicate de sodium, a temperature ambiante, a 
30 introduite dans la zone 4 du tuyau a raison de 60 1/h. 

Apres que la total ite de la solution de silicate de sodium ait 
ete introduite dans la zone 4, ce qui a pris dix minutes, on a 
poursuivi la circulation dans la chambre 1 et le tuyau 2 pendant 
2 heures, en y maintenant une temperature de 70°C. On a ensuite 
3 5 vidange la chambre et filtre la suspension pour recueillir la 
zeolite A formee que l'on a sechee. 
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La zeolite recueillie a 1* issue de l'essai contenait 81,2 X en 
potds de matidre anhydre. Ses pouvoirs de fixation du calcium et 
du magnesium se sont reveles etre respectivement egaux S 159,0 mg CaO 
et 47,7 mg MgO par gramme de zeolite anhydre. 

La zeolite a ete utilisee dans un essai de lavage de tissus 
pour evaluer son influence sur la formation de depots de salissures 
solides sur les tissus* A cet effet, elle a ete incorporee I une 
poudre I lessiver ayant la composition ponderale suivante : 



Detergent "Tensaryl SB 90F" (Tensia) : 6,4 % 

Alcool de suif ethoxyle : 2,3 % 

Savon sodique : 2,8 % 

Silicate de sodium : 6,0 X 

Carboxymethylcellulose : 1,0 Z 

Sulfate de sodium : 12,0 X 

Perborate de sodium : 20,0 % 

Sel de sodium de l f acide ethylene diamine tetraacetique : 0,2 % 

Tripolyphosphate de sodium tetrahydrate : 20,0 % 

Zeolite : 20,0 % 

Eau : 8,3 X 

Noir de car bone : 1,0 %. 



Dans cette composition, le noir de carbone avait pour fonction 
de simuler un apport de salissures. 

L'essai de lavage a ete realise sur des tissus normalises en 
coton blanc, d'une part, et en polyester-coton blanc (65/35 %) , 
d ! autre part, exempts de salissures, dans une machine a laver de 
laboratoire denommee "Terg-o-tometer , modele 7243 11 , fabriquee par 
United States Testing Company, Inc. La machine a ete alimentee en 
eau de la ville de Bruxelles additionnee d'eau demineralisee pour 
amener son titre a 25 degres frangais. Les conditions operatoires 
du lavage ont ete les suivante s : 

Quantite d'eau du bain de lavage : 1 1 

Quantite de poudre a lessiver : 6 g 

Quantite de tissus traites : 4 pieces carrees de chaque type de 

tissus, de 12 x 12 cm 
Temperature du bain de lavage : 60° C 

Vitesse de rotation du batteur de la machine : 80 tours par minute. 
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Les tissus ont ete soumis, dans la machine, 3 plusieurs cycles 
successifs de lavage, chaque cycle comprenant les etapes consecutives 
sulvantes : 

Premiere etape : remplissage de la machine avec la quantite d'eau 
necessaire ; 

Deuxieme etape : dispersion de la poudre a lessiver dans l'eau et 
homo gene is at ion du bain ; 

Troisieme etape : introduction des tissus dans la machine et fonction- 
nement de la machine pendant 30 minutes ; 

Quatrieme etape : extraction des tissus de la machine, rin^age de 
ceux-ci avec de l f eau a la temperature ambiante et sechage des 
tissus tisses. 

On a mesure la reflectance des tissus seches a la lumiere verte 
avant leur traitement dans la machine et apres respectivement un, cinq, 
dix et quinze cycles de lavage. Une comparaison des reflectances 
mesurees avant et apres un ou plusieurs cycles de lavage permet 
d'apprecier Importance des matieres solides de la poudre a lessiver, 
retenues dans les mailles des tissus. 

Les resultats des mesures de reflectance sont mentionnes aux 
tableaux I (dans le cas des tissus en coton) et II (dans le cas des 
tissus en polyester-coton) . Dans ces tableaux, A R et a designent 
respectivement la moyenne et l f ecart type, sur vingt mesures, de la 
difference des reflectances des tissus avant et apres le lavage. 

Tableau I 



Nombre de cycles 
de lavage 


AR 




1 


0,86 


0,30 


5 


3,37 


0,55 


10 


5,02 


0,62 


15 


5,90 


0,74 
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Tableau II 



Nombre de cycles 
de lavage 




0 


1 


A, 81 


.0,42 


5 


10,20 


0,50 


10 


14,52 


0,98 


15 


16,78 


0,75 



A titre de comparaison , on a repete les essais de lavage 
precites avec utie zeolite du commerce connue sous la denomination 
HAB A40 (Degussa). Les resultats des mesures de reflectance sont 
consignes aux tableaux III (dans le cas des tissus en coton) et I 
(dans le cas des tissus en polyester-coton) . 

Tableau III 



Nombre de cycles 


AR 


a 


de lavage 






1 


2,33 


0,59 


5 


5,99 


0,81 


10 


8,32 


1,71 


15 


9,69 


1,47 


Tableau IV 


Nombre de cycles 


Ar 


. 0 


de lavage 






1 


5,72 


0,40 


5 


12,40 


1.13 


10 


15,80 


1,29 


15 


17,94 


1,26 
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Une comparaison des mesures de reflectance des tableaux I et 
II avec respect ivement celles des tableaux III et IV montre que la 
perte de reflectance des tissus traites dans des bains contenant la 
zeolite selon 1 1 invention (tableaux I et II) est inferieure a celle 
encourue dans des bains contenant des zeolites anterieures & 
1 T invention. 
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REVENDICATIONS 

1 - Procede de fabrication de zeolites, selon lequel on melange 
une solution aqueuse d'aluminate et une solution aqueuse de silicate, 
caracterise en ce qu'on soumet une des solutions & une circulation 
continue en circuit ferae et on introduit 1* autre solution progres- 
sivement dans une zone du circuit ou la solution qui y est en 
circulation continue, est animee d'une grande vitesse, de maniSre & 

y provoquer une cristallisation instantanee d f aluminosilicate 
sans formation trans itoire d'un gel. 

2 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce qu f on 

met en oeuvre une solution aqueuse d'aluminate de metal alcalin 

contenant au mo ins 50 % en poids d'eau et present ant un rapport 

raolaire M , 0:Al_0 corapris entre 1,5 et 5 et une solution aqueuse 
2/n 2J 

de silicate de metal alcalin contenant au moins 30 % en poids d'eau 
et presentant un rapport raolaire Si °2 :M 2/n° com P r * s entre 1 et 5, M 
et n designant respect ivement le metal alcalin et sa valence. 

3 - Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce 
qu'on regie le debit de la solution qui est en circulation dans le 
circuit ferine, de maniere que, dans la zone susdite, sa vitesse 
soit au moins egale a 0,25 m/s et que son debit ponderal soit au 
moins egal a cinq fois le debit d' introduction de 1* autre solution. 

A - Procede selon la revendication 3, caracterise en ce qu'on 
regie les debits des solutions de maniere que, dans la zone susdite, 
la solution qui est en circulation continue dans le circuit ferme 
ait une vitesse comprise entre 0,35 et 2,5 m/s et un debit compris 
entre 8 et 12 fois le debit d 9 introduction de I'autre solution. 

5 - Procede selon 1 f une quelconque des revendications 1 a 4, 
caracterise en ce qu'on regie la temperature de la solution qui est 
en circulation dans le circuit ferme, entre 50 et 100°C et cellc de 
l f autre solution, entre 15 et 25°C* 

6 - Procede selon 1 1 une quelconque des revendications 1 a 5, 
caracterise en ce que la solution qui est mise en circulation dans 
le circuit ferine est la solution d'aluminate. 



01 84244 



- 45 - 



7 - Procede selon l'une quelconque des revendicatlons 13 6, 
caracterise en ce qu'apres avoir melange la totalite des solutions 
de silicate et d' alumina te, on soumet le milieu reactionnel a un 
traitement de murissage S une temperature supSrieure a 70° C. 

8 - Installation pour 1' execution du procede selon l^ne 
quelconque des revendicatlons 2 3 7, comprenant une chambre (1) de 
melange de solutions, caracterise en ce que la chambre de mSlange (1) 
comprend un etranglement (4) , un organe (2) (3) capable de provoquer 
une circulation continue d'une solution aqueuse en circuit ferae 

dans la chambre (1) et a travers V etranglement (4) et un organe (5) (6) 
d'admlssion d'une solution aqueuse dans 1' etranglement. 

9 - Zeolites A, de formule generale 

(M 2/n 0) x .Al 2 0 3 .(Si0 2 ) y .(H 2 0) 2 

dans laquelle : 

M designe un cation de valence n» 

x,'y et z designent des nombres entiers ou f ractlonnaires, 
caracterisees en ce qu f elles sont obtenues au moyen d'un procede 
conforme a I 1 une quelconque des revendicatlons 1 a 7. 

10 - Compositions pour le nettoyage ou le blanchiment de 
textiles, comprenant des zeolites conformes a la revendication 9. 
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REVENDICATIONS 

1 - Procede de fabrication de zeolites, selon lequel on melange 
une solution aqueuse d'aluminate et une solution aqueuse de silicate, 
caracterise en ce qu'on soumet une des solutions S une circulation 
continue en circuit ferme et on introduit l 1 autre solution progres- 
sivement dans une zone de circuit ou la solution qui y est en 
circulation continue, est animee d'une grande vitesse, de maniere & 

y provoquer une cristallisation instantanee d 1 aluminosilicate 
sans formation transitoire d f un gel. 

2 - Procede selon la revendication 1, caracterise en ce qu T on 

met en oeuvre une solution aqueuse d'aluminate de metal alcalin 

contenant au moins 50 % en poids d'eau et presentant un rapport 

molaire M„ , OzAl^O^ compris entre 1,5 et 5 et une solution aqueuese 
2/n 2 3 

de silicate de metal alcalin contenant au moins 30 % en poids d'eau 
et presentant un rapport molaire si °2 :M 2/n° com P ris entre 1 et 5, M 
et n designant respect ivement le metal alcalin et sa valence. 

3 - Procede selon la revendication 1 ou 2, caracterise en ce 
qu'on regie le debit de la solution qui est en circulation dans le 
""circuit feme, de maniere que, dans la zone susdite, sa vitesse 

soit au moins egale a 0,25 m/s et que son debit ponderal soit au 
moins egal a cinq fois le debit d 1 introduction de I'autre solution, 

A - Procede selon la revendication 3, caracterise en ce qu'on 
regie les debits des solutions de maniere que, dans la zone susdite, 
la solution qui est en circulation continue dans le circuit ferme 
ait une vitesse comprise entre 0,35 et 2,5 ra/s et un debit conipris 
entre 8 et 12 fois le debit d' introduction de l 1 autre solution. 

5 - Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 4, 
caracterise en ce qu'on regie la temperature de la solution qui est 
en circulation dans le circuit ferme, entre 50 et 100°C et celle de 
I'autre solution, entre 15 et 25°C. 

6 - Procede selon l'une quelconque des revendications 13 5, 
caracterise en ce que la solution qui est.mise en circulation dans 
le circuit ferme est la solution d'aluminate. 



BNSDOCID: <EP 0184244A1_I_> 




I 

0184244 

7 - Precede selon I'une quelconque des revendications 1 a 6, 
caracterise en ce qu'apres avoir melange la totalite des solutions 
de silicate et d'aluminate, on soumet le milieu reactionnel a un 
traitement de murissage 3 une temperature superieure a 70°C. 

8 - Installation pour 1* execution du procede selon I'une 
quelconque des revendications 2 I 7, comprenant une chambre (1) de 
melange de solutions, caracterise en ce que la chambre de 
melange (1) comprend un etranglement (4) , un organe (2) (3) capable 
de provoquer une circulation continue d'une solution aqueuse en 
circuit ferme dans la chambre (1) et a travers 1* Strang lement (4) 
et un organe (5) (6) d'admission d f une solution aqueuse dans 

1 ' etranglement . 
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